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浸透圧測定法によるナノ粒子スラリーの 
分散凝集状態評価とその応用に関する研究 
 
EVALUATION OF DISPERSION AND AGGREGATION STATE OF NANOPARTICLE SLURRIES  
BY OSMOTIC PRESSURE AND  ITS APPLICATION 
 
今関大登 
Hiroto IMAZEKI 
指導教員 森隆昌 
 
法政大学大学院理工学研究科応用化学専攻修士課程 
 
Since the dispersion and aggregation state of nanoparticles greatly influences the performance of the 
product, establishment of a technique for evaluating the particle dispersion and coagulation state of the 
nanoparticle slurry is required.Therefore, we focused on the osmotic pressure of the nanoparticle slurry and 
evaluated the dispersion and aggregation state from the magnitude of the osmotic pressure. Nonionic 
polymer and polyelectrolytes were added to commercially available nanoparticle sols to prepare slurries 
having the different particles dispersion state. Since the polymer and polyelectrolyte also generate osmotic 
pressure, the osmotic pressure of the prepared slurry was measured by changing the molecular cutoff of the 
membrane, so that, the osmotic pressure derived only from the nanoparticles can be measured and the 
dispersion and aggregation state of the particles can be correctly evaluated. 
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1. 緒言 
ナノ粒子は様々な分野で応用研究が実施されているが，
通常，乾式では扱いが困難なためスラリーとして扱われ
ることが多い．ナノ粒子の分散凝集状態は製品の性能に
大きく影響するため，ナノ粒子スラリーの粒子分散凝集
状態を評価する技術の確立が求められている．  
そこで我々はナノ粒子スラリーの浸透圧に着目し，浸
透圧の大きさから粒子集合状態の評価を行ってきた．こ
れまで評価したスラリーはイオン濃度や pH を変えて粒
子集合状態を変化させたものである．しかし成形プロセ
スでは分散剤やバインダーとして高分子の添加が必須と
なっている．高分子溶液は浸透圧を発生させるため，浸
透圧の大きさからスラリー中の粒子分散凝集状態を評価
しようとすると高分子の存在を考慮しなければならない． 
そこで，本研究では市販のナノシリカゾル中に実際に
成形で用いられている高分子電解質（ポリカルボン酸ア
ンモニウム）を添加し調製したスラリーでスラリー特性
評価を行うとともに，アクリル系ラテックスとの複合材
料膜を作製し，その特性評価を行った．浸透圧測定では
高分子の浸透圧を検出しないために限外濾過膜の分画分
子量（細孔径に相当）を変え測定を行った．高分子電解質
を含むナノ粒子スラリーであっても浸透圧測定からナノ
粒子の分散状態を評価することができるか検証した． 
 
2. 実験 
2.1 スラリー調製 
調製したい粒子濃度になるようにシリカゾル(ST-40 日産化
学工業，粒子径 15 nm ) ，イオン交換水，ポリカルボン酸アン
モニウム (PCA，中京油脂)を秤量（18 vol% ・SiO2，PCA 0-
3.8 mg･g-1- SiO2）した．超音波バスを用いて 5分間超音波照
射下で攪拌し，その後均一になるようスターラー攪拌を 3 日
間行いサンプル調製した． 
2.2 スラリー特性評価 
調製したスラリーの粒子径分布をを動的光散乱式粒子
径分布測定装置（LB-550，堀場製作所）で測定した．ま
た，9000G で 3 時間の遠心分離し上澄みを採取した．上
澄みの固形分濃度を水分計（MOC63u，島津製作所）で測
定した．さらに，Fig.1に示す浸透圧測定装置を用いてス
ラリーの浸透圧を限外濾過膜の分画分子量を変えて経時
的に測定した． 
Pressure sensor 
Solvent 
Semi permeable membrane 
Supporting 
Slurry 
Fig.1 Schematic diagram of osmotic pressure device. 
2.3 複合材料膜作製 
 ラテックススラリー（Nipol LX857X2,日本ゼオン株式
会社），調製後のナノ粒子スラリーを同じ pHに調整し
た．ナノ粒子スラリーが 5wt%になるようにラテックス
スラリーとナノ粒子スラリーを混合し，スターラーで
10分間 400 rpmで攪拌した．28℃で 24時間濃縮し，そ
の後 80℃で 12時間乾燥し成膜した． 
2.4複合材料膜特性評価 
作製した複合材料膜を 1cm×1cm サイズに切り取り白
金蒸着装置（MCI000，日立製作所）を用いて 15mAで 30
秒間白金の蒸着を行った．蒸着した膜を SEM（SU8020 ，
日立製作所）で表面の微粒子配列構造を観察した． 
 
3.結果と考察 
3.1 スラリー特性評価 
 Fig.2 に調製したスラリーの浸透圧の経時変化を 100 k
の膜で測定した結果を示す．PCA を添加していくごとに
浸透圧の平衡値は小さくなっていくことがわかった．
Fig.3にスラリーの上澄み固形分濃度及び粒子径分布から
求めたメジアン径を示す．スラリー中の粒子が分散する
ほど浸透圧が大きくなり，上澄み固形分濃度も大きくな
ることがわかった．しかし，従来法である動的光散乱式
粒子径分布測定では浸透圧が大きくなるほど粒子径が大
きくなるという結果となった．これは高濃度であるため
に多重散乱が起きたためだと考えられ浸透圧測定の高粒
子濃度での有効性が示された．Fig.4 に膜の分画分子量
(100k,10k,3k)を変えて測定した浸透圧の平衡値を示す．
この結果から膜のサイズを小さくすると浸透圧が大きく
なることがわかった．これは，膜の分画分子量を小さく
するとスラリー中に存在する PCAが膜を通過できず高分
子の浸透圧も検出するために高くなったと考えられる． 
3.2 複合材料膜特性評価 
 Fig.5 に作製した複合材料膜の表面 SEM 画像を示す．
PCA 添加量が増えていくごとに，つまり浸透圧が小さく
なるごとに複合材料膜の微細構造が乱れていく結果とな
った． 
 
 
Fig.2  Osmotic pressure.  
 
 
Fig.3 Relationship between osmotic pressure and 
Supernatant concentration and median diameter. 
Fig.4 Effect of molecular cutoff 
of the membrane to the osmotic pressure. 
 
 
Fig.5 SEM image of composite film. 
 
4. 結言 
 高分子を含むスラリーの浸透圧測定で粒子の分散状態
を評価するためには，含まれている高分子のサイズより
も大きい分画分子量を持つ膜を選択する必要がある． 
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